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@) DiSPOSITIF AMELIORE DE CHROMATOGRAPHIE DE PARTAGE CENTRIFUGE A CELLULES. 



(57) Dispositif de chromatographie de partage centrifuge 
d^un liquide a au moins deux phases, comprenant au moins 
un anneau plat 3a apte a etre entraine en rotation autour de 
son axe dispose sensiblement verticalement, ledit anneau 
3a comportant une multitude de cellules 7 dont la dimension 
dans une premiere direction est plus grande que la dimen- 
sion suivant une seconde direction sensiblement perpendi- 
culaire a la premiere, disposees cote a cote, reparties sur la 
peripherie dudit anneau 3a et reliees en serie entre elies par 
des conduits 15 d'entree et de sortie debouchant aux extre- 
mites opposees respectives desdites cellules 7 de maniere 
a permettre la circulation du liquide, caracterise en ce que 
iesdits conduits 15 sont disposes de maniere que le jet d'ali- 
mentation du liquide penetre dans les cellules 7 dans une 
direction comportant au moins une composante radiate par 
rapport a I'axe de rotation de 1'anneau 3a. 
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DISPOSITIF AMELIORE DE CHROMATOGRAPHIE 
DE pARTAGE CENTRIFUGE A CELLULES 



s La presente invention concerne un dispositif de chromatography de 
partage centrifuge, comprenant au moins un anneau plat apte a etre 
enframe en rotation autour de son axe dispose sensiblement 
vertica.ement et comportant des cellules reliees par des condu.ts. 

,o La chromatographie de partage centrifuge est une methode de separation 
des composes d'un melange entre une phase mobile et une phase 
stationnaire pour chacune desquel.es to. composes ont une affinrte 
differente. 

„ L'invention concerne plus particulierement une methode de separation 
liquide-liquide de deux phases non miscibles au contact Tune de .'autre. 
L'une appelee phase stationnaire, est maintenue immobile a f.nteneur 
des cellules par Hntermediaire de la force centrifuge a laquelle el.e est 
soumise pendant que .'autre, appe.ee phase mobile, perco.e la phase 

20 stationnaire. 

Uefficacite d'un te. dispositif, afin d'obtenir une bonne separation, repose 
sur recouiement de la phase mobi.e a travers la phase stationna.re. P.us 
,e jet entrant dans .a cellule est atomise, mei.leure sera I'eff.cacte du 
25 dispositif. 

On connatt par .e brevet US 4 968 428, un dispositif de chromatographie 
d contre-courant utilisant des anneaux plats empi.es et entries en 
rotation. Ces anneaux comportent une mu.titude de ce.lules re.iees entre 
30 elles en serie par des conduits graves sur lesdits anneaux. 
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L'orientation des conduits de ce dispositif est telle que le jet de liquide 
penetre dans chaque ceituie suivant une direction sensiblement 
tangentielie par rapport la rotation de I'anneau. Cette orientation entraine 
des ecoulements de la phase mobile a travers la phase stationnaire qui ne 
favorisent pas une bonne separation des differents elements. En effet, 
d'apres les visualisations realisees a I'aide d'une camera asynchrone et 
d'un systeme stroboscopique ad hoc, le jet a tendance a se piaquer 
relativement rapidement aux parois des cellules, nuisant aux 
performances du systeme. 

S'appuyant surce systeme de visualisation, la presente invention propose 
un dispositif de chromatographic de partage centrifuge d'un liquide a au 
moins deux phases, apte a favoriser la dispersion de la phase mobile a 
travers la phase stationnaire et presentant ainsi une meilleure efficacite. 
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A cette fin, selon invention, le dispositif de chromatographic de partage 
centrifuge d'un liquide a au moins deux phases, comprenant au moins un 
anneau plat apte a etre entraine en rotation autour de son axe dispose 
sensiblement verticalement, ledit anneau comportant une multitude de 
cellules dont la dimension dans une premiere direction est plus grande 
que la dimension suivant une seconde direction sensiblement 
perpendiculaire a la premiere, disposees cote a cote, reparties sur la 
peripherie dudit anneau et reliees en serie entre elles par des conduits 
d'entree et de sortie debouchant aux extremites opposees respectives 
25 desdites cellules de maniere a permettre la circulation du liquide, est 
characterise en ce que iesdits conduits sont disposes de maniere que le jet 
d'alimentation du liquide penetre dans les cellules dans une direction 
comportant au moins une composante radiaie par rapport a I'axe de 
rotation de I'anneau. 



30 
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De facon avantageuse, les conduits sont disposes de maniere que le jet 
d'alimentation penetre dans !es cellules dans une direction radiaie par 
rapport a I'axe de rotation de I'anneau. 

5 Selon une forme preferee de realisation, la direction de la dimension la 
plus grande de chaque cellule est radiaie. 

Selon une autre forme de realisation, la direction de la dimension la plus 
grande de chaque cellule est inclinee par rapport a la direction radiate, 
10 pour permettre une meilleure atomisation du jet devie de cette direction 
radiaie. 

De preference, chaque cellule presente, vue de dessus, une forme 
sensiblement quadrangulaire. 

15 

Avantageusement, I'inclinaison de la direction de la plus grande 
dimension est comprise entre 10 et 50 degres, de preference entre 20 et 
40 degres, et preferentiellement de I'ordre de 30 degres. 

20 Selon une forme de realisation preferee, la dimension des cellules dans la 
direction radiaie est plus importante que la dimension dans ia direction 
tangentielle. 

Selon une autre forme de realisation, la dimension des cellules dans la 
25 direction tangentielle est plus importante que la dimension dans la 
direction radiaie. 

De pr6ference, les cellules ainsi que les conduits sont traversants. 
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[.'invention concerne egalement un dispositif de chromatographie de 
partage centrifuge d'un liquide a au moins deux phases comprenant au 
moins un anneau plat apte a etre entraine en rotation autour de son axe 
dispose sensiblement verticalement, ledit anneau comportant une 

5 multitude de cellules dont la dimension dans une premiere direction est 
plus grande que la dimension suivant une seconde direction sensiblement 
perpendiculaire a la premiere, disposees cote a cote, reparties sur la 
peripherie dudit anneau et reliees en serie entre elles par des conduits 
d'entree et de sortie disposes a des extremites opposees desdites cellules 

10 de maniere a permettre la circulation du liquide, et caracterise en ce que 
la dimension des cellules dans la direction tangentielle est plus importante 
que la dimension dans la direction radiale. 

Avantageusement, toutes les cellules d'un meme anneau sont identiques. 
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[.'invention sera mieux comprise a la lumiere de la description qui suit se 
rapportant a un exemple de realisation iilustratif mais non limitatif, en 
reference aux dessins annexes dans lesquels : 

20 - La figure 1 est une vue generate en coupe transversale de I'ensemble 
du dispositif selon un mode de realisation de invention ; 

- La figure 2 est une vue en perspective eclatee d'un empilement 
d'anneaux comportant des cellules de forme particuliere ; 



25 



La figure 3 est une vue de dessus d'un anneau comportant une 
premiere forme de realisation des cellules ; 

La figure 4 est une vue de detail en plan des cellules de la figure 3 ; 



30 
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La figure 5 est une vue de dessus d'un anneau comportant une 
seconde forme de realisation des cellules ; 

- La figure 6 est une vue de detail en plan des cellules de la figure 5 ; 

5 

- La figure 7 est une vue de dessus d'un anneau comportant une 
troisierne forme de realisation des cellules ; 

- La figure 8 est une vue de detail en plan d'une autre forme de 
io realisation des cellules de la figure 3 ; 

En reference a la figure 1, on a represent^ en coupe selon un plan 
vertical, un dispositif de chromatographie de partage centrifuge 
comportant un rotor 1 monte sur une table 2 et apte a etre entratne en 
is rotation autour de I'axe A dispose verticalement, par I'intermediaire de 
moyens d'entrainement connus et non representes. 

Le rotor 1 est constitue de plusieurs anneaux plats 3 empiles, de diametre 
identique et solidaires d'une colonne 4 composee d'un tube creux dispose 
20 entre deux joints toumants haut 5 et bas 5', d'architecture connue. L'axe 
de rotation A correspond a I'axe des anneaux empiles. 

La colonne 4 est alimentee en composition liquide a travers les joints 5 et 
5' par I'intermediaire d'un circuit de tuyaux 6 relie a des moyens 
25 d'alimentation et de recuperation connus et non representes. 

Le dispositif etant apte a fonctionner selon deux modes, ascendant et 
descendant, chacun des deux joints tournants 5 et 5' peut constituer soit 
('entree, soit la sortie du systeme. Le trajet du liquide dans le circuit 6 est 
30 materialise par le trait gras sur la figure 1 . 
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Dans le cas d'un fonctionnement descendant par exemple, une premiere 
branche 6a du circuit 6 relie les moyens d'alimentation (tels qu'une 
pompe) au joint tournant superieur 5. Apres avoir traverse le joint tournant 
5, une deuxieme branche 6b amene le liquide jusqu'a I'entree du rotor 1 
5 et, apres I'avoir traverse, ressort en partie basse au niveau de la branche 
6c. La branche 6d, situee a I'interieur de la colonne 4, amene le liquide 
jusqu'au joint inferieur 5' qui, apres avoir traverse le joint, est recupere au 
niveau de la branche 6e, et achemine vers ies moyens de recuperation. 

io Ainst, le liquide sous pression entre au niveau du joint superieur 5 pour 
atteindre par le haut I'empilement d'anneaux 3 en passant par la colonne 
4, puis circule a I'interieur des cellules du premier anneau, puis celles du 
second et ainsi de suite, pour ressortir au niveau inferieur de Tempilement 
d'anneaux 3 et traverser la colonne 4 jusqu'au joint tournant inferieur 5'. Si 

15 le dispositif fonctionne en mode ascendant, le cheminement du liquide est 
inverse. 

La figure 2 represente en perspective eclatee un empilement d'anneaux 3 
du rotor selon une forme particuliere de realisation. 

20 

L'empilement est constitue, dans i'exemple montre, de trois anneaux plats 
3a comportant des cellules 7. Entre deux anneaux 3a successifs 
s'intercale un joint annulaire 3b, 3b' afin de realiser I'etancheite entre les 
anneaux. 

25 

L'ensemble des trois anneaux 3a et des joints annulaires 3b et 3b' est 
plaque entre deux flasques 8 et 8' circulaires et de meme diametre 
exterieur que les anneaux. Le flasque superieur 8 a une forme 
sensiblement de disque tandis que le flasque inferieur 8' possede une 
30 forme annulaire. 
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Chacun de ces sept elements, anneaux, joints annulaires et flasques, 
comportent deux series concentriques de percages 9 au niveau de leur 
periph6rie afin de les soiidariser entre eux a I'aide de vis ou de goujons 
5 (non represents). Les flasques comportent en outre des trous de 
passage 10 et 10' du liquide disposes entre ies deux series de pergages 
9. Le flasque superieur 8 possede par aiileurs des percages 
supplementaires 1 1 disposes pres du centre et permettant de soiidariser 
I'ensembie a la colonne 4. 

10 

Les anneaux 3a presentent une serie de cellules identiques 7 disposees 
cote a cote et reparties sur presque toute la peripherie des anneaux 3a 
entre les deux series de percages. Les cellules 7, decrites plus en detail 
en relation avec les figures 3 a 8, sont reatisees soit par evidement de 
15 matiere sur I'anneau (elles sont alors dites t ravers antes), soit simpiement 
gravees. 

Les joints annulaires 3b, 3b' peuvent etre realises en materiau souple tel 
que du Teflon (marque deposee) par exemple. lis comportent chacun, tout 
20 comme les flasques 8 et 8\ un trou supplemental 12, 12' apte a laisser 
passer le liquide lors de son passage entre deux anneaux consecutifs 3a. 

Le trajet du liquide a travers I'empilement d'anneaux, dans le cas du 
fonctionnement descendant, est materialise par le trait discontinu 
25 reference f. 

L'alimentation en liquide de I'ensembie tournant se fait au niveau du trou 
10 du flasque superieur 8 que le liquide traverse pour atteindre le premier 
anneau 3a. II penetre dans la premiere cellule 7 puis passe de cellules en 
30 cellules a travers des conduits decrits plus loin reliant une cellule a la 
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suivante, jusqu'a la derniere cellule de I'anneau. La, le liquide traverse le 
joint annulaire 3b par I'intermediaire du trou 12 et parcoure les cellules 7 
du second anneau 3a et ainsi de suite jusqu'a atteindre le flasque inferieur 
8'. Ensuite, apres avoir traverse le trou 10' prevue dans ce dernier, le 
5 liquide est achemine vers la colonne creuse 4 (branches 6c et 6d du 
circuit 6 sur la figure 1). 

Dans le cas d'un fonctionnement ascendant, le trajet du liquide est 
I'inverse du precedent. 

10 

Les figures 3 et 4 montrent, en vue de dessus, une premiere forme de 
realisation des cellules 7 d'un anneau 3a selon I'invention. 

Pour I'ensemble des figures 3 a 8, les deux series de percages de fixation 
15 9 n'ont pas ete representees dans un souci de clarte. Pour le meme motif, 
I'echelle des distances entre les cellules 7 et les bords de i'anneau n'a 
pas ete respectee. 

L'anneau 3a comporte une multitude de cellules 7 reparties sur presque 
20 toute sa peripherie entre une cellule d'entree 13 et une cellule de sortie 
14. II est a noter que, selon le sens de parcours du fluide, ia cellule 
d'entree devient celle de sortie. 

Chaque cellule 7 est reliee a la cellule voisine par I'intermediaire d'un 
25 conduit 15 etroit debouchant aux extremites respectives de chaque cellule 
et sensiblement au milieu dans la direction tangentielle. Comme indique 
plus haut, les cellules 7 ainsi que les conduits 15, de forme generate 
cylindrique, peuvent etre soit graves, soit perces a travers l'anneau et sont 
alors appeles traversants. 

30 
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Pour ['ensemble des figures, on qualifie de « radiale » toute direction 
paraliele a un rayon d'un anneau 3a et de « tangentielie » toute direction 
perpendiculaire a un rayon d'un anneau. 

5 Les cellules 7 sont toutes identiques et de forme sensiblement 
quadrangulaire et la direction de la plus grande dimension est radiale. A 
titre indicatif, des dimensions possibles pour les cellules sont : 
Largeur (dimension tangentielie) : 4mm 
Longueur (dimension radiale) : 9.8mm 

10 

Le raccordement de chaque conduit 15 a deux cellules successives se fait 
au niveau des extremites radiaies des cellules 7. Ainsi, le jet de liquide 
penetre dans la cellule selon une direction au moins sensiblement radiale 
et de preference radiale, et ceci en mode ascendant comme descendant. 

15 

Pour cela, en reference a la figure 4, chaque conduit 15 reliant deux 
cellules consecutives comporte une premiere section sensiblement radiale 
15a comprise entre deux sections sensiblement tangentielles 15b et 15c. 
Chacune de ces dernieres est reliee a la cellule correspondante par 
20 I'intermediaire d'une seconde section radiale 15d, 15e eiie-meme reliee a 
la cellule de facon que le liquide debouche dans la cellule suivant une 
direction radiale. 

Grace a cette disposition des conduits 15 par rapport aux cellules 7, la 
25 phase mobile est injectee dans les cellules de facon sensiblement radiale 
ce qui favorise son atomisation et augmente ainsi I'efficacite du dispositif. 

Les diametres des conduits sont compris entre 0,5 et 1mm, de preference 
de I'ordre de 0,7mm. 

30 
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Les figures 5 et 6 decrivent une seconde forme de realisation des cellules 
7 et des conduits 15. 

La geometrie generate est tout a fait semblable a celle des cellules des 
5 figures 3 et 4 mais dans ce cas la direction de la plus grande dimension 
des cellules n'est plus radiale mais inclinee par rapport a un rayon de 
I'anneau 3a. 

En effet, la direction principale des cellules 7 presente une inclinaison 
10 comprise entre 10 et 50 degres, de preference entre 20 et 40 degres et 
avantageusement de I'ordre 30 degres. 

La section de conduit 15a, qui etait parallele a la direction de la plus 
grande dimension des cellules sur les figures 3 et 4, reste parallele a cette 
is direction et presente done la meme inclinaison que les cellules 7. 

Cependant, les sections des conduits 15d et 15e, debouchant dans les 
cellules, sont radiales afin de continuer a beneficier d'une injection radiale 
de la phase mobile. Le point de raccordement de ces sections de conduit 
20 aux cellules est legerement decale par rapport a I'axe de symetrie des 
cellules contrairement a la forme de realisation des figures 3 et 4. 

La figure 7 decrit une troisieme forme de cellules, toujours reparties sur 
presque toute la peripherie d'un anneau 3a. 

25 

Dans ce cas, les cellules presentent la meme inclinaison qu'aux figures 5 
et 6 mais la dimension tangentielle de chaque cellule est plus importante 
que la dimension radiale. Par exemple, la dimension radiale pourrait etre 
d'environ 10mm alors que la dimension tangentielle serait de 35mm pour 
30 une inclinaison d'environ 30 degres. 
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Les conduits 15, en particulier leur raccordement 15d et 15e a deux 
cellules voisines 7, sont identiques a ceux de la figure 6, permettant 
toujours une injection radiale de la phase mobile dans la phase 
stationnaire. 

5 

Ce type de geometrie de cellules, plus larges que hautes, convient 
particulierement aux systemes aqueux biphasiques utilises par exemple 
dans la purification des biopolymeres (ADN, nucleotides, proteines). 

io La figure 8 montre une quatrieme forme de realisation des cellules 7 et 
des conduits 15. 

Dans cette forme de realisation, les cellules ne sont pas inclinees par 
rapport a un rayon de I'anneau 3a, et (comme pour celles de la figure 7) 
15 leur dimension tangentielle est plus importante que leur dimension radiale. 

Les conduits 15 reliant deux cellules consecutives comportent une section 
sensiblement radiale 15a raccordee directement a chaque cellule par 
I'intermediaire d'une section sensiblement tangentielle 15b t 15c, de 
20 maniere que I'alimentation desdites cellules en phase mobile soit 
tangentielle. 

Ainsi, gr^ce a la geometrie particuliere de ses cellules, le dispositif selon 
('invention est apte a favoriser la dispersion de la phase mobile a travers 
25 la phase stationnaire procurant ainsi une meilleure efficacite. 



30 



2791578 



12 

REVENDiCATIONS 



5 1. Dispositif de chromatographic de partage centrifuge d'un liquide a au 
moins deux phases, comprenant au moins un anneau plat (3a) apte a 
etre entrame en rotation autour de son axe dispose sensiblement 
verticalement, ledit anneau (3a) comportant une multitude de cellules 
(7) dont la dimension dans une premiere direction est plus grande que 

10 la dimension suivant une seconde direction sensiblement 
perpendiculaire a la premiere, disposees cdte a cote, reparties sur la 
peripherie dudit anneau (3a) et reliees en serie entre efles par des 
conduits (15) d'entree et de sortie debouchant aux extremites 
opposees respectives desdites cellules (7) de maniere a permettre la 

15 circulation du liquide, caracterise en ce que lesdits conduits (15) sont 
disposes de maniere que le jet d'alimentation du liquide penetre dans 
les cellules (7) dans une ciirection comportant au moins une 
composante radiale par rapport a I'axe de rotation de I'anneau (3a). 

20 2. Dispositif selon la revendication 1, caracterise en ce que les conduits 
(15) sont disposes de maniere que le jet d'alimentation penetre dans 
les cellules (7) dans une direction radiale par rapport a I'axe de rotation 
de I'anneau. 

25 3. Dispositif selon I'une des revendications 1 ou 2, caracterise en ce que 
la direction de la dimension la plus grande de chaque cellule (7) est 
radiale. 
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4. Dispositif selon Tune des revendications 1 ou 2, caracterise en ce que 
la direction de la dimension ia plus grande de chaque cellule (7) est 
inclinee par rapport a la direction radiale. 

5 5. Dispositif selon Tune des revendications precedentes, caracterise en 
ce que chaque cellule (7) presente, vue de dessus, une forme 
sensiblement quadrangulaire. 

6. Dispositif selon la revendication 4, caracterise en ce que I'inclinaison 
10 de la direction de la plus grande dimension est comprise entre 10 et 50 

degres, de preference entre 20 et 40 degres, et preferentiellement de 
I'ordre de 30 degres. 

7. Dispositif selon Tune des revendications 1, 2, 4 a 6, caracterise en ce 
is que la dimension des cellules (7) dans la direction tangentielle est plus 

importante que la dimension dans la direction radiale. 

8. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 7, caracterise en ce que 
les cellules (7) sont traversantes. 

20 

9. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 8, caracterise en ce que 
les conduits (15) sont traversants. 
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